esp@cenet document view 



Page 1 of 1 



Automatic sample preparation device 



W. 



* r 



Publication number: DE2540969 
Publication date: 1977*03-17 



ift lij i-i<* 



-T 



r-~ j->-~- ".r*7 

Inventor: .= 
Applicant: 

Classification: 

. . /■ . « ■ 

- international: 
,- european: 



HUBER BERNHARD WERNER 
BODENSEEWERK PERKIN ELMER CO 



Also published as: . - :»»"■ 



^•■•?r:.\ 



'TV** •-> 




• ■ 7 • 



3 ■■■■ 



US4042338(A1) 
JP52089376 (A)* 
GB1 544693 (A) 



o - 



• •• . • 



G01N35/10; G01N1/00; G01N35/1Q; G01N1/00; 

7): G01N1/00X ■ *<-r ^ ' -«££f v .-. . ^ - 

G01N35/10V <• ' >^<- ,^:V?-v * 3^%>' - '** K d^'*y' : ' '& : **i -V^"' "Hk^v.^ ^- ■ 



Application number: DE1 9752540969 19750913- ' vMI—v^ ^ v 



^ Priority number(s): DE1 9752540969 19750913 , ^'s ?*.?v : / " 



; t> ^'^ " '^"-V }^ ' here ^> iC> '? 



Abstract not available for DE2540969 

Abstract of corresponding document: US4042338 

An automatic sample preparation device for use 
in flameless atomic absorption spectroscopy or 
the like, wherein samples to be examined for a 
particular element are successively mixed with 
graduated, metered additions of the element to 
be determined, which includes, in combination, 
controlled delivery pumping apparatus, a storage 
vessel system containing dilution agents 
connected to the inlet side of the pumping 
apparatus, a dosing probe connected to the 
outlet side of the pumping apparatus, a stepwise 
movable carrier, a plurality of sample containers 
mounted on the carrier, a sample withdrawing 
device for withdrawing samples from the carrier, 
and a control unit for moving the dosing probe 
with respect to the carrier so that one group of at 
least two successive sample containers on the 
carrier can be simultaneously mixed with 
graduated, metered additions of the element to 
be determined prior to sample withdrawal. 
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[57] ABSTRACT 

An automatic sample preparation device for use in 
flameless atomic absorption spectroscopy or the like, 
wherein samples to be examined for a particular element 
are successively mixed with graduated, metered addi- 
tions of the element to be determined, which includes, 
in combination, controlled delivery pumping apparatus, 
a storage vessel system containing dilution agents con- 
nected to the inlet side of the pumping apparatus, a 
dosing probe connected to the outlet side of the pump- 
ing apparatus, a stepwise movable carrier, a plurality of 
sample containers mounted bit the carrier, a sample 
withdrawing device for withdrawing samples from the 
carrier, and a control unit for moving the dosing probe 
with respect to the carrier so that one group of at least 
two successive sample containers on the carrier can be 
simultaneously mixed with graduated, metered addi- 
tions of the element to be determined prior to sample 
withdrawal. 
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O Uberlingen 



Automatische Probenvorbereitungsvorrichtung 



Die Erf indung betrifft eine automatische Probenvorbereitungs- 
vorrichtung, insbesondere fur die flammenlose Atomabsorptions- 
spektroskopie, bei der nacheinander auf ein bestimmtes Element 
zu untersuchende MeBproben mit abgestuften, abgemessenen Zu- 
satzen des zu bestimmenden Elementes versetzt werden. 

Bei z.B. der spektroskopischen Uatersuchung von Mefiproben unter- 
schiedlichen Ursprungs auf bestimmte Bestandteile konnen Verfal- 
schungen der Mefiwerte durch Beimengungen in der Mefiprobe hervor- 
gerufen werden, die vom Ur sprung der Mefiprobe abhangig sind. 
durch wird verhindert, dafi eine einraal aufgestellte Eichkurve fii 
die analytische Bestimmung eines bestimmten Bestandteils der Mefi 
probe von einem Ur sprung auf eine Mefiprobe mit ein em anderen 
Ursprung iibertragbar ist. Ublicherveise umgeht man die in sol- 
chen Fallen auftretenden Schwierigkeiten dadurch, dafl die Mefipro 
be mit bekannten Mengen des zu bestimmenden Bestandteils verset 2 
irird urf aus den so ermittelten Mefiverten auf den Gehalt der Pro- 
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be an dem zu bestimmenden Bestandteil bei der Zusatzraenge null 
extrapoliert wird, vgl . Analysentechnische Berichte Heft 32, 
(197^) Seite lO. 

Das vorerwahnte Verfahren ist bei einer Vielzahl von zu unter- 
suchenden Proben sehr zeitraubend und urns tandllch . Die Aufgabe 
der vorliegenden Erfindung besteht daher darin, eine Vorrichtung 
anzugeben, mit der dieses Verfahren automatisch durchgef iihrt wer- 
den kann . 

Erfindungsgemafl wird diese Aufgabe dadurch gelost, daB eine ge- 
steuerte FSrderpumpe eingangsseitig an Vorratsgefafle fiir Verdiin- 
nungsmittel angeschlossen und ausgangsseitig mit einem Dosier- 
riissel versehen ist und daB der Dosierriissel und ein schritt- 
weise fortschaltbarer Trager fiir die MeBproben enthaltende Proben 
gefafie mittels einer Steuereinrichtung relativ zueinander beveg- 
lich sind, wobei jeweils eine Gruppe von mindestens zwei vorzugs- 
weise drei aufeinanderfolgenden Probengefafien vor der Proben- 

entnahme mit abgestuften, abgemessenen Zusatzen des zu bestimmen- 

■ 

den Elementes versetzbar sind, Dabei kann ein erstes Vorrats- 
gefaB mit re in em Ldsungsmittel und mindestens eines vorzugsweise 
zwei vreitere Vorratsgef aBe mit Losungen des zu bestimmenden 
Elementes in dem genannten Losungsmittel in jeweils einer 
bekannten Konzentration vorgesehen sein . 

Auf diese Weise wird erreicht, daB eine Gruppe einer vorge- 
wahl ten Zahl von Probengef alien, die sich auf einem schritt- 
weise fortschaltbaren Trager befinden, zusatzlich zu der darin 
enthaltenden Probe mit einem Losungsmittel und in einer be - 
stimmten Reihenfolge mit unterschiedlichen Zusatzmengen des 
zu bestimmenden Bestandteils versetzt werden. 
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Vorteilhafterweise ist bei der erfindungsgemaBen Vorrichtung 
fur jedes VorratsgefaB eine Forderpumpe vorgesehen. Auf diese - 
Weise wird erreicht, daB durch die Forderpumpe immer nur das 
gleiche Medium gefordert wird, so daB die Zwischenschaltung von- 
Waschvorgangen unterbleiben kann. 

Die Forderpumpen konnen als Pipettenpumpen ausgebildet sein, 
die an einer Haltevorrichtung angeordnet sein konnen, mittels 
derer die Pumpen aus einer ersten Stellung zur Aufnahme einer 
abgemessenen Menge des jeweiligen Verdiinnungsmittels oberhalb 
des zugehorigen Vorratsgef aBes in eine zweite Stellung oberhalb 
der zugehorigen ProbengefaBe bewegbar sind. Die Forderpumpen 
konnen auch als Durchf luBpumpen ausgebildet sein, die ggf . sta- 
tionar angeordet sein konnen, wobei die Dosierriissel Jewells 
oberhalb der zugehorigen ProbengefaBe angeordnet sind und auch 
in eine weitere Stellung bewegbar sein konnen, in der sie im 
Inneren der ProbengefaBe oberhalb des Fliissigkeitsspiegels ange- 
ordnet sind. Bei einer solchen Ausbildung der Pumpe entfallt die 
Notwendigkeit, mit jedem Zugabeschritt die gesamte Pumpeneinricl 
tung bewegen zu miissen. Die Forderpumpen konnen auch als Dilutoj 
pumpen ausgebildet sein, mit der abgemessene Mengen eines dew^i] 
aus reinem Losungsmittel und einer Losung des zu bestimmenden 
Elementes in dem genannten Losungsmittel in bekannter Konzentra- 
tion in abgestuften Verhaltnissen gemischten Verdiinnungsmittels 
gefordert werden. Auch hier ist eine stationare Anordnung der 
Dilutorpumpen und eine bewegliche Anordnung der Dosierriissel mo§ 
lich; die Verwendung dieser besonderen Forderpumpe ermoglicht 
eine universelle Anwendung, weil bei dieser Pumpe keine zusatz- • 
lichen Reinigungsvorgange erforderlich werden. 

Zweckmafiigerweise konnen bei der Vorrichtunp; nach der Erfindung 
die Dosierriissel gemeinsam aus einer ersten Stellung, in der sic 
gemeinsam in einen Probenvorratsbehalter einpetaucht sind, nach 
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Aufnahme einer abgemessenen Probenmenge in eine zwe±i:e Stellung 
bewegbar sein, in der sie jeder dem jeweiligen Probengefafl ±n 
dem Trager.zugeordnet sind. Auf diese Veise konnen die fiir die 
Bestiramung eines Bestandteils in einer Probe notwendigen Proben- 
vorbereitungsschritte praktisch in einem Arbeitsgang erfolgen. 

Vorteilhaf terweise ist die Forderpumpe der erfindungsgemailen 
Vorrichtung als eine Mehrf achpumpe mit einem fur alle Forderein- 
heiten g em e ins am en Antrieb vorgesehen. Dadurch wird die Steuerung 
der Forderpumpe besonders erleichtert. 

ZweckmaBigerweise kann bei der erf indungs gem alien Probenvorberei- 
tungsvorrichtung eine Forderpumpe und nur ein wei teres Vorratsge- 
faB vorgesehen sein, auch vrenn mehr als zwei Messungen in 
einer Mefiserie durchgefiihrt werden. Es kann dann die Forder- 
pumpe als eine Di luto rpumpe ausgebiJdet sein und das Mischungs- 
verhaltnis von Losungsmittel und Liisung in dem Ver diinnungs - 
mittel, das den einzelnen Probengef alien innerhalb der jeweiligen 
Gruppe von Probengef aBen zugefuhrt wird, abgestuft sein* Es 
kann aber auch die Dilutorpumpe stationar angeordnet sein und 
der Dosierriissel aus einer ersten Stellung, in der er in einen 
Probenvorratsbehalter eingetaucht 1st, nach Aufnahme einer ab- 
gemessenen Probenmenge in eine zweite Stellung bewegbar sein, 
in der er einem ProbengefaB der Gruppe auf einanderf olgender 
Probengef afle in dem Trager zugeordnet ist und das Mischungs- 
verhaltnis zwischen Losungsmittel und Losung fiir jedes Proben- 
gefaB der genannten Gruppe lint erschiedlich eingestellt sein. 
Auf diese Weise wird die eingangs gestellte Aufgabe mit einem 
mdglichst geringem apparativen Aufwand erzielt. 

Fiir die Steuerung der Arbei t svorgange der erf indiingsgemalien 
Probenvorbereitungsvorrichtung kann ein Steuergerat vorgesehen 
sein; dabei kann das Steuergerat einen von dem Trager der 
Probengef afie gesteuerteh Schalter aufweisen, der in Reihe mit 
der Netzversorgung 
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der Forderpumpen liegt. Der Trager kann als Drehtisch ausgebil- 
det sein, der an seinem AuBenrand Schaltnocken besitzt, die in 
Schaltstellung am Betatigungsglied des Schalters eingreifen, wq 
bei der Abstand der Schaltnocken durch die Zahl der Jeweils ein< 
Gruppe bildenden ProbegefaBe bestimmt ist. Die vorgenannte Steu- 
erung stellt eine besonders einfache Steuereinrichtung fur die 
Probenvorbereitungsvorrichtung dar, die ohne wei teres mit vor- 
handenen Steuer- bzw. Programmiereinrichtungen eines Spektrome- 
ters fur die f lammenlose Atomabsorption kombiniert werden kann, 
so daB eine besonders vorteilhafte Erweiterung des automatised 1 
Betriebs eines solchen Gerates erzielt wird. 

Eine weitere, in ihrem Aufwand besonders geringfiigige Losung dei 
gestellten Aufgabe wird dadurcb erzielt, daB ein einziges Vorral 
gefaB mit einer Losung des zu bestimmenden Elementes in bekannte 
Konzentration und eine einzige Forderpumpe in Gestalt einer Pipe 
tenpumpe vorgesehen werden. Es kann dann die Pipettenpumpe zur Z 
gabe abgemessener Mengen der Losung jeweils nach Entnahme einer 
MeBprobe aus einem ProbengefaB eingerichtet sein und eine vorpro 
grammierte Anzahl von Zugaben der Losung und MeBprobenentnahmen 
aus einem ProbengefaB vor Portschaltung des Tragers vorgesehen 
sein. 

Im f olgenden werden Ausfiihrungsbeispiele der Erfindung anhand de 
Abbildungen und Bezugszeichen im einzelnen erlautert und beschri 
ben; dabei sind gleiche Telle in den verschiedenen Abbildungen 
mit gleichen Bezugszeichen versehen. 

Es zeigen 

i 

Fig. 1 in schematischer Darstellung eine erste Aus- 
fuhrung der erf in dungs gemaBen Probenvorberei- 
tungsvorrichtung unter Verwendung von Pipetten- 
pumpen; 7098n/068A 



- 6 - 2540969 

Fig. 2 eine schematische Darstellung einer anderen 
Ausfdhrung der erfindungsgemaBen Probenvor- 
bereitungsyorrichtung mit Durch fluBpumpen ; 

Fig. 3 eine schematische Darstellung einer weiteren 
Ausfiihrung einer erfindungsgemaBen Probenvor- 
bereitungsvorrichtung mit Dilutorpumpen; 

* 

Fig. 4 eine schematische Darstellung einer Steuerungs- 
einrichtung fur eine Vorrichtung nach Fig. 2. 

Bei den in Fig. 1 bis 4 darges tell ten Aus f iihrungsbei spi elen der 
Probenvorbereitungsvorrichtung ist ein Drehtisch 1 vorgesehen, 
der mit Hilfe eines Motors 3 urn eine Achse 2 schrittweise fort- 
schaltbar ist und der in geeignet ausgebildeten, nicht darge- 
stellten, Halterungen ProbengefaBe 4 aufnimmt , von denen d±e 
Probengefafle 44, 4'2 und 4 f 3 gezeigt sind. Die Fortschaltung 
des Drehtisches 1 erfolgt mit Hilfe eines (nicht gezelgten) 
Steuergerates, das jeveils zu einem bestimmten Zeitpunkt eine 
Weiterdrehung des Tisches 1 urn einen Pro bengefafiab stand um seine 
Achse 2 diirch Binvirkung auf den Antriebsmo tor 3 bewirkt. Bei 
einem fknmenlo sen A t omab s o rp t i ons sp ek trome t er mit Graphitrohr- 
Jcuvette kann diese Steuerung ein Teil der programmierten 
Steuerung des gesamten Spektrometers sein, wobei die Fort- 
schaltung des Drehtisches beispielsweise in der Weise erfolgt, 
daB zu bestimmten Zeitpunkten eines MeBzyklus j eweils das 
nachfolgende Probengefafl 4 in eine bestlmmte Stellung gebracht 
wird, in welcber die nachst zu messende Probe dem ProbengefaB 

♦ 

entnommen wird . 

Bei dem Ausf uhrungsbeispiel nach Figur 1 besitzt die Probenvorbe- 
reitungsvorrichtung eine Halterung 6, an der Pipe t tenpumpen 7*1, 
7*2, 7' 3 mit Dosierriisseln 8 oberhalb von Vorratsgef alien 5' 2, 5'1 
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5 ! 3, angeordnet sind. Das VorratsgefaB 5'1 enthalt ein Losungs- 
mittel, z.B. Wasser; das VorratsgefaB 5' 2 enthalt eine Losung 
des zu bestimmenden Elementes in einer bestimmten Konzentration 
in Wasser, das VorratsgefaB 5' 3 enthalt eine Losung des zu be- 
stimmenden Elementes in Wasser in einer hoheren, z.B. doppelt 
so hohen Konzentration. Die Pipettenpumpen 7'1, 7' 2, 7' 3 sind 
in Pig. 1 in einer Stellung gezeigt, in der sich die Dosierriis- 
sel 8 oberhalb der Vorratsgef aBe 5' 1 > 5' 2, 5' 3 befinden. Die Ar- 
beitsweise der Vorrichtung ist folgende: 

Die Pipettenpumpen 7"1, 7'2, 7' 3 werden aus der in Fig. 1 gezeig- 
ten Stellung abwarts bewegt, so daB die Dosierriissel 8 in die in 
den Vorratsgef aBen 5 "I, 3' 2, 5' 3 befindliche Pliissigkeit ein- 
tauchen. Die Pipettenpumpen werden dann in der Weise betatigt, 
daB sie eine abgemessene Fliissigkeitsmenge aus den Vorratsgef as- 
sen ansaugen; anschlieBend werden die Pipettenpumpen in die in 
Fig. 1 gezeigte Lage zuriickgefiihrt. Die Pipettenpumpen werden 
dann mittels der Halterung 6 in eine weitere Stellung verschwenkt 
in welcher sich die . Dosierriissel 8 der Pumpen 7"1 bzw. 7' 2 bzw. 
oberhalb der ProbengefaBe 4'1 bzw. 4'2 bzw. 4' 3 befinden; anschiri 
send werden sie auf eine Hohe abgesenkt, in der die Dosierriissel 
innerhalb der ProbengefaBe 4"! , 4' 2 und 4' 3 angeordnet sind, abej 
oberhalb des Pliissigkeitsspiegels in den Probengef aBen verblei r 
Im nachsten Schritt wird die in den Pipettenpumpen 7'1, 7' 2, 7' 3 
enthaltene Fliissigkeit ausgestoBen und in die ProbengefaBe 4"1 , 
4' 2, 4" 3 eingebracht. AnschlieBend werden die Pipettenpumpen wie- 
der angehoben und in die in Pig. 1 gezeigte Stellung zuriickge- 
bracht. 

Bei dieser Anordnung ist also stets eine Pipettenpumpe einem be- 
stimmten VorratsgefaB zugeordnet. Zwischen den einzelnen Arbeits- 
vorgangen sind daher keine Spiilvorgange notwendig. Die Gruppe voi 
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Probengef aBen mit auf einanderf olgend zu untersuchenden Proben 
besteht hier aus drei Probengef aBen. Soli z.B. der Bleigehalt 
in einer Probe einer Fliissigkeit bestimmt werden, so werden 
den Probengef aBen 4'1, 4- f 2, gleiche abgemessene Mengen der 

Proben zugefiihrt. Dies geschieht, bevor die Probenvorbereitungs- 
vorrichtung nach Fig. 1 in ^atigkeit tritt. Mit der Pipettenpum- 
penanordnung nach Fig. 1 wird z.B. dem ProbengefaB 4 f 1 eine ab- 
gemessene Menge Wasser, dem ProbengefaB 4*2 eine gleiche abge- 
messene Menge einer Losung, die 0,25 ppta Blei enthalt, und dem 
ProbengefaB 4' 3 eine gleiche abgemessene Menge einer Losung, die 
0,5 ppm Blei enthalt, zugefiihrt. Nachfolgend werden dieser G-rup- 
pe von Probengef aBen einzeln MeBproben entnommen, in denen das 
enthaltene Blei quantitativ bestimmt wird; aus der Extrapolation 
auf die zugesetzte Bleimenge null laBt sich unter Beriicksichti- 
gung der Verdiinnung die in den Proben enthaltene Bleimenge er- 
rechnen. 

Bei der Ausfiihrxmgsf orm nach Fig. 2 werden anstelle der Fipetten- 
pumpen 7*1, 7-2* 7 1 5 Dur chf luflpumpen 9'1, 9*2, 9*3 verwendet, 
die stationer angeordnet Bind. Eingangsseitig 1st jede dieser 
Pumpen iiber eine Zuleitung an ein Vorratsgef a£t 5'1 bzw. 3*2 bzw. 
5 f 3 angeschlbssen. Ausgangsseitig sind die Durchf luBpumpen^ mit 
einem Dosierriissel 11 verbunden; die Dosierriissel 11 sind flexi- 
bel mit ihren jeweiligen Pumpenausgangen verbunden und an einer 
Halterung 10 in der Weise angeordnet, daB sie aus der in Fig. 2 
gezeigten Lage in eine tiefere Lage absenkbar sind, in welcher 
jeder der Dosierriissel 11 in ein zugehoriges ProbengefaB 4'1, 4-' 2, 
4*3 taucht, aber oberhalb des Fliissigkeitsspiegels verbleibt. 

Die Arbeitsweise dieser Vorrichtung ist die gleiche wie die Ar- 
beitsweise der in Fig. 1 dargestellten Vorrichtung mit Ausnahme 
der Abweichungen, die sich aus dem anderen Forderpumpentyp erge- 
ben. 
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Die in Fig, 3 dargestellte weitere Ausfuhrungsform veivendet 
anstelle der in Fig. 2 gezeigten DurchfluBpumpen 9 f l, 9' 2, 9'3, 
Dilutorpumpen 12»1, 12 f 2, 12'3, Im Axis fiihrungsbei spiel unter- 
scheiden sich die Dilutorpumpen 12 f l, 12 f 2, 12 f 3 von den Durch- 
fluBpumpen 9 f l, 9' 2, 9'3 in Fig. 2 nur durch die Vervendung vod 
zwangsgesteuerten Ventilen 24, 25. Jede dieser Dilutorpumpen 
ist eingangseitig mit je einem Vorratsgefafi 5*1» 5 '2, 5 f 3 ver- 
bunden. Das erste dieser Gefasse enthalt reines Losungsmittel, 
das zureite eine bestimmte Konzentration des zu bestimmenden 
Elements, das dritte eine bestimmte, hbhere Konzentration des 
zu bestimmenden Elements. Ausgangsseitig ist jede dieser Dilu + o 
pump en 12 f l, 12 f 2, 12*3 mit einem Dosierrussel 13 verbunden. ui 
Dosierriissel 13 sind an einer Halterung 14 gemeinsam beweglich . 
geordnet. Fig. 3 zeigt die Dosierrussel 13 in einer ersten unte 
Stellung, in der sie in die, in einem ProbenvorratsgefaB 15 ent 
halt en e Probe eintauchen. 

Die Arbeitsweise der Vorrichttmg ist folgende: 
In der in Fig. 3 gezeigten Stellung sind die Ventile 25 der 
Dilutorpumpen 12*1, 12*2, 12»3 geschlossen. Die Ventile 24 
sind geoffnet. Durch die Russel 13 saugen nun die Dilutorpumpen 
12 f l, 12 1 2, 12' 3 eine abgemessene Probenmenge an* Danach war- 
den die Ventile 24 geschlossen, die Ventile 25 geoffnet. Nun 
saugen die Dilutorpumpen eine abgemessene Menge der jeweilige^ 
Losung aus den Gefassen 5 f l f 5'2, 5*3 an- Nun schlieBen sich die 
Ventile 25 irieder. Die Ventile 24 werden wieder geoffnet und 

die Dosierrussel 13 an der Halterung 14 in eine erste obere 
Stellung beiregt, in der sie sich in einer Ebene oberhalb des 
Probenvorratsbehalters 15 und des Drehtisches 1 befinden. 
AnschJieBend warden die Dosierrussel 13 gemeinsam urn eine 
Achse der Halterung 14 verschwenkt, so daB sie sich in einer 
zweiten oberen Stellung befinden, in der jeder Russel 13 ober- 
halb eines Probengefafles 4*2, 4*3 angeordnet ist* Anschlief 
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we r den. die Dosierriissel 13 an der Halterung 14 in eine 
zweite untere Stellung bewegt, in welcher die Dosierriissel 
sich innerhalb der ProbengefaBe 4'1, 4' 2, 4 1 3 befinden, aber 
oberhalb des Fliissigkei tsspiegels in diesen GefaBen verbleiben. 
Daran anscblieflend werden die Dilutorpumpen 12' 1, 12' 2 ,12 '3 

betatigt, wodurch die in der ersten unteren Stellung der 

■ .i 

Dosierriissel 13 au fgenomm enen Probemengen in die ProbegefaBe 
iiberf iihrt werden und gleich^ei tig in das ProbengefaB k l 1 

* ■ 

reines Ldsungsmittel bzv. in die ProbengefaBe 4r f 2 f 4*3 eine 
Losung mit b efrrmn ten Mengen des zu bestimmenden Elementes 

*#•*'• * - - ■ • 

iiberfiibrt werden. 

Es versteht sich, daB die in Fig, 1 - 3 dargestellten Ausfiih- 
rungsformen der Probenvorbereitungsvorri chtung bei entsprechen- 
den Abwandlungen aucb mit Forderpumpen anderer bekannter Typen 
ausgeriistet werden konnen . Es versteht sich ebenfalls, daB je 
nach den analytischeh T3tedurfnissen die Gruppe von ProbengefaB en 
auch nur zwei oder mehr als drei ProbengefaBe umfassen kann. 
Weiterhin versteht sich, daB nicht Jede der in Fig. 1 bis 3 
dargestellten einzeinen Pump en mit einem gesonderten Antrieb 
versehen sein muB , sonde rn daB statt der gezeigten Einzel- 
pump en auch eine Mehrf achpumpe eingesetzt werden kann, was 
den Vprteil einer leichteren Steuerbarkeit der Pumpentatigkeit 
hat. 

Eine weitere Vereinfachung des Ausfiihrungsbeispiels nach Fig. 3 
ergibt sich ans den technischen Eigenschaf ten von Dilutorpumpen. 
Bei diesen Pump en ist das Verhaltnis zwischen der Menge des ge- 
forderten reinen Losungsmittels und der geforderten Menge dfer 
Losung bei Icons t ant er Gesamtf ordennenge ve rand er bar . Es genxigt 
daher, in der Anordnung nach Fig. 3 eine einzige Dilutorpumpe 
12 und jeweiis nur ein erstes Vorratsgefafi 5'1 mit reinem L6- 
sungsmittel und nur ein zweites Vorratsgefafi 5*2 mit einer I/b- 
sung bekannten Gehalts an dem zu bestimmenden Element vorzusehen. 
•Es wird dann jeweiis beim Ubergang von einem ProbengefaB zum an- 
dem dad Verhaltnis der aus dem ersten und dem zweiten Vorratsge- 
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faB geforderten Mengen anders eingestellt. 

Ein Ausfiihrungsbei spiel einer Steuerung fur die im Zusammenhang 
mit Fig. 2 beschr iebnen Probenvorbereitungsvorrichtung ist in 
Fig, 4 gezeigt. Darin ist mit 20 eine Antriebsvorrichtung be- 
zeichnet, die iiber einen Schalter 21 an das Netz angeschlossen 
ist und zur Betatigung der Durchflufipumpen 9*1, 9' 2, 9'3 und ggf« 
der Lageverandemng der Dosierrussel 11 dient. Der Schalter 21 
besitzt ein Betatigungsglied 22, das im ausgeschalteten Zustand 
dem AuBenrand des Drehtisches 1 anliegt. Der Drehtisch 1 tragt 
an seinem AuBenrand in bestimmten Stellungen Schaltnocken 23, 
mittels derer das Betatigungsglied 22 des Schalters 21 betatig- 
bar ist. Die Anordnung der Schaltnocken 23 ist dabei so getrof- 
fen, daB dem letzten ProbengefaB 4'n einer Gruppe von Probenge- 

faBen 4'l f 4*2, , 4 f n ein Scbitnocken 23 zugeordnet ist. 

Diese Steuereinrichtung arbeitet folgendermaBen: 

Wird das letzte ProbengefaB 4 'n einer Gruppe von ProbengefaB en 
in die Bntnafame s t e Hung gebraht, in welcher dem ProbengefaB 
eine MeBprobe entnommen und dem Graphitrohr des Spectrometers 
zugefiihrt wird, so wird gleichzeitig durch den Schaltnocken 23 
das Betatigungsglied 22 des Schalters 21 betatigt, so daB der 
Schalter 21 den Stromkreis fur die Antriebsvorrichtung 20 schlieBt 
Dadurch werden die ProbengefaBe der folgenden Gruppe von Prober 
gefaBen 4 f l, 4'2, 4*3 in der beschriebenen Weise mit aus den Vor- 
ratsgefaBen entnommen en Fliissigkei tsmengen versetzt. 

Es ist ohne weiteres ersichtlich, daB diese Art der Steuerung 
in eni^sprechender Abanderung auch fiir die Probenvorbereitungs- 
vorrichtung gem KB Fig. 1 oder gemaB Fig. 3 venrendbar ist* Bei 
den Ausfiihrungsf ormen nach Fig. 3 muB dann durch geeignete zu- 
satzliche MaBnahmen das Mischungsverhaltni s von Losungsmi ttel 
und Losung in der Dilutorpumpe eingestellt werden. 

- 12 - 
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Eine weitere, nicht im einzelnen durch eine Abbildung dargestell- 
te An s :fuh rung der Probenvorberei tting s vo rr i ch tung xiach Fig* 1 sieht 
vor, dafi nur ein Vorratsgefafi 5 und nur aie Pipettenpumpe 7» die 
in der beschri ebenen Weise an der Halterung 6 bewegbar angeordnet 
ist, verwendet wird. Dabei euthalt das Vorratsgefafi 5 eine 
Losung mit dem zu bestimmenden Element in bekannter Konzentration. 
Das Probengefafi 4 im Drehtisch 1 enthalt dann die doppelte bis 
10-fache Menge der zu tintersuchenden Probe. Der Arbeitsablauf 
ist bei einer solchen Ausbildung der Pro benvo rbereitungsvor- 
richtung nach Fig- 1 folgender: 

Das Probengefaii 4 wird durch Fortschaltung des Drehtisches 1 
in eine Stellung eingebracht, in der dem Probengefaii 4 eine 
MeCprobe entnommen -wird. Anschliefiend wird dem ProbeagefaB 
mittels der Pipettenpumpe 7 eine gleiche Menge der Losung zu- 
gesetzt, die vo rh er dem Vorratsgefafi 5 entnommen wurde { wah- 
rend die Pipette 7 in die Ansaugstellung gegeniiber dem Vorrats- 
gefafi 5 zuriickkehrt , wird die Mefiprobe im Spectrometer analysiert 
und die Mefiprobenentnahmevorrichtung zum Mefigefafi 4 zuriickgef iihrt . 
Es wird dann dem gleichen Probengefafi 4 eine weitere Mefiprobe ent- 
nommen; wahreiid die Me&probe dem Spektrometer zugef iihrt und darin 
analysiert wird, wird nochmals eine gleiche Menge der Losung aus 
dem Vorratsgefafi 5 mittels der Pipettenpumpe 7 in das Probenge- 
fafi 4 eingebracht. Nach Zuruckf uhrung der Pipettenpumpe 7 kann 
dem Probengefafi 4 eine dritte Mefiprobe entnommen und der Analyse 
zugefiihrt werden. Wie vorstehend bereits im Zusammenhang mit den 
Probenvorbereitnngsvorrichtungen nach den Fig. 1 bis 3 erortert 
worden war, kaTin dieser Vorgang, wenn es die analytische Genauig- 
keit erfordert, noch dfter wiederholt werden. Die Steuereinrich- 
tung bewirkt bei dieser Abanderung, dafi eine Fortschaltung des 
Drehtisches i erst nach Entnahme der vorgesehenen letzten Mefi- 
probe aus dem Probengefafi k erfolgt. 

- 13 - 
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Jeder mittels einer der vorstehend beschriebenen Vorrichtungen 
enaittelte Meflwert 1st durch die vox* der Messung vo rgenomraenen 
VerdiiitQungfischritte verfalscht und bedarf daher einer Umrechnun 
auf die jeweils gewiinsch ten Konzentrationseinheiten. Diese Umre 
nung kann in einer Mefiwertverarbeitungsvorrichtung erfolgen, di 
in entsprechender Veise programmiert ist und an die eine Speich 
Anzeige- und/oder Ausdruckvorri ch tung angeschlossen ist, iiber d 
die jeweils gewiinsch ten Verte angezeigt oder ausgedruckt werden 
kb nnen - 
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Patentanspriiche 



\.J Automatische Probenvorbereitungsvorrichtung, insbesondere 
fur die flammenlose Atomabsorptionsspektroskopie » bei der 
nacheinamier auf ein bestimmtes Element zu untersuchende 
Meflprobe" mit ab-gestuf ten, abgemessenen Zusatzen des zu be- 
stimmenden Elementes versetzt werden, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB eine gesteuerte Forderpumpe (7; 9; 12) ein- 
gangsseitig an Vorratsgefafie (5) fur Verdiinnungsmittel a nge 
s chlos sen tend ausgahgsseitig mit einem Dosierriissel 
(8; 11; 1J) versehen 1st und daB der Dosierriissel (8; 11; 
13) und ein Schrittweise fortschaltbarer Trager (l) fiir 
die Meflprfe**e enthaltende Probengefafie (4) mittels einer 
Steuereinrichtung relativ zueinander beweglich sind , 
wobei jeweils eine Gruppe von mindestens zwei vorzugs- 
weise drei u aitifeiiianHderfolgenden Probengef alien (k* 1, 4»2 f 
4'3) vor der Probenentnahme mit abgestuften, abgemessenen 
Zusatzen Ites Scu bestimmeriden Elementes versetzbar sind. 



5 •• ■ .■ 



2. Vorrichtungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
ein erstes Vorratsgefafi (5'l) mit reinem Losungsmittel und 
mindestetfs einea vb^ugsVeise zwei weitere Vorratsgefafie 
( 5*2, 5/ 5* nil t Losungen des zu bestimmenden Elementes in 
dem genannten L3sungsmittel in jeweils einer bekannt 
Konzehtratioxi Vorgesehen sind . 



3. Vorrichtungen nach AttVpruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB 

fur jedes Vorratsgefafi (5 , l«..-5 , n) eine Forderpumpe 

(7 1 l....'.V '^riy^'l, , 9 J n; 12' 1,...,, 12 »n) vorge- 

sehen ist. 

4. Vorrichtungen nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafl 
die Forderpumpe als Pipe ttenpumpen ausgebildet sind. 
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5- Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Pipettenpumpen (7) an einer Hal te vo rri ch tung (6) angeordnet 
Bind, mittels derer die Pumpen (7) aus einer ersten Stellung 
zur Aufnahme einer abgemessenen Menge des jeweiligen Verdun- , 
nungsmittels oberhalb des zugehorigen Vorratsgefafies (5) in 
eine zweite Stellung oberhalb der zugehorigen Probengefafle 
( k ) bewegbar sind . 

6. Vorrichtung nach Anspruch 3i dadurch gekennzeichnet, ddi die 
Forderpumpen als Durchfluflpumpen (9) zur Forderung abgemesse- 
ner Mengen des jeweiligen Verdunnungsmi ttels ausgebildet si 1 
deren Dosierriissel (ll) je^eils oberhalb des zugehorigen Pro- 
bengefafies angeordnet sind, 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, da£ die 
Durchf luBpumpen (9) stationar angeordnet sind und die Dosier- 
riissel (ll) gemeinsam aus einer ersten Stellung oberhalb der 
zugehorigen ProbengefaBe (4) in eine ziceite Stellung bewegbar 
sind, in der sie im Inneren der ProbengefaBe (4) oberhalb des 
Flussigkeitsspiegels angeordnet sind. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, da£ die 
Forderpumpen als Dilutorpumpen (12) zur Forderung abgemesse- 
ner Mengen eines jeweils aus reinem Lbsungaittel und einer 
Lbsung des zu bestimmenden Elementes in dem gen aim ten Losungs 
mittel in bekannter Konzentration in abgestuften Verhaltnis- 
sen gemischten Verdiinnungsmi ttels ausgebildet sind* 

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Dilutorpumpen (12) stationar angeordnet sind und die Dosier- 
riissel (13) aus einer ersten Stellung oberhalb der zugehorige 
ProbengefaBe (4) in eine zweite Stellung bewegbar sind, in de 
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sie im Inner en dear Probengef aBe (4) oberhalb des Fliissig- 
keitsspie^gels angeordnet sind. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 8 oder 9, daduirch gekennzeichnet, 
daB die Dosierriissel ( 13) gemeinsam aus einer ersten Stel- 
lung, in der sie gemeinsam in einen Probenvorratsbehalter 
(15) eingetaucht sind, nach Aufnahme einer abgemessenen Pro- 
benmenge in eine zweite Stellung, in der sie jeder dem je- 
weiligen Probengefafi (4) in dem Trager (l) zugeordnet s ind f 
bewegbar sind . 

11. Yorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Fbrderpumpe (7; 9S 12) als eine Mehr- 
fachpumpe mit einem fiir alle Fdrdereinheiten gemeinsamen An- 
trieb ausgebildet ist. 

12. Vorrichtung nach Anspruch2, dadurch gekennzeichnet, daB eine 
Forderpumpe ( 12) und nur ein weiteres VorratsgefaB (5 f 2) vor- 
gesehen ist. 

13- Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Forderpumpe als. eine Dilutorpumpe ( 12) ausgebildet ist uixi 
daB das Miscbungsverhaltnis von Losungsmittel und Losung in 
dem Verdunnungsmittel , das den einzelnen ProbengefaBen (4 1 !, 

i^-a) innerhalb der jeweiligen Gruppe von Probengefaflen 

zugefiihrt \fird, abgestuft ist. 

Ik. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Dilutorpumpe (12) stationar angeordnet ist und der Dosierriis- 
sel (13) aus einer ersten Stellung, in der er in einen Proben- 
vorratsbehalter (15) eingetaucht ist, nach Aufnahme einer ab- 
gemessenen Probenmenge in eine zweite Stellung, in der er einem 
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ProbengefaB (451;...; 4 1 n) der Gruppe aufeinanderfolgender 
Probengefafie in dem Trager (l) zugeordnet ist, bewegbar ist 
und daB das Mischungsverhaltnis zwischen dem reinen Lbsungs- 
mittel und der Losung des zu be s timmenden Elementes fur jedes 
ProbengefaB der genannten Gruppe unterschiedUch eingestellt - 

ist . 

15. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche , dadurch ge 
kennzeichnet, daB ein Steuergerat (20) fur die Steuerung der 
Arbeit svorgange der Probenvorbereitungsvorrichtung vorgesehen 
ist. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 15 9 dadurch gekennzeichne 1 , daB das 
Steuergerat (20) einen von dem Trager ( l) der ProbengefaBe (k 
gesteuerten Schalter (21) aufweist, der in Reihe mit der Netz 
versorgung der Forderpumpen (7; 9 J 12) liegt. 

17. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daB der 
Trager als Drehtisch (l) ausgebildet ist, daB der Drehtisch ( 
an seinem AuBenrand Schaltnocken (23) besitzt, die in Schalt- 
stellung am Betatigungsglied (22) des Schalters (2l) angreife: 
und daB der Abstand der Schaltnocken (23) durch die Zahl der 
jeweils eine Gruppe bildenden ProbengefaBe ( k ' 1 , . . . . 4 *n) be- 
stimmt ist. 

18. Vorrichtung nach Anspriichen k und 5 und einem der Anspruche 1 
bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB ein einziges Vorratsgefafi 
(5) mit einer Losung des zu bestimmenden Elements in bekannte: 
Konzentration und eine einzige Fbrderpumpe in Gestalt einer P 
pettenpumpe (7) vorgesehen ist. 
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Vorrichtung nach Anspruch l8, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Pipettenpumpe (7) zur Zugabe abgemessener Men. gen der * 
Losung jeveils nach Entnahme einer Meflprobe aus einera Pro- 
bengefaB (4) eingerichtet ist und daB eine vorprogrammierte 
Anzahl von Zugaben der Losung und von Meflprobenentnahmen aus 
diesem ProbengefaB (4) vor Fortschaltung des Tragers ( l) 
vorgesehen ist. 
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